(12) DEMAND 



RNATIONALE PUBLEEE EN VERTU DU T] 
EN MATIERE DE BREVETS (PCT) 



raMte 



DE COOPERATION 



(19) Organisation Mondiale de la Propri£t£ 
Intellectuelle 

Bureau international 

(43) Date de la publication Internationale 
15 avril 2004 (15,04.2004) 




(10) Num6ro de publication Internationale 

PCT WO 2004/031104 Al 



(51) Classification internationale des brevets 7 : C06D 3/00, 
A01N 25/20 

(21) Numero de la demande internationale : 

PCT/FR2003/002893 

(22) Date de depot international : 2 octobre 2003 (02. 1 0.2003) 

(25) Langue de depot : francais 

(26) Langue de publication : francais 

(30) Donnees relatives a la priorite : 

02/12185 2 octobre 2002 (02.10.2002) FR 

(71) Deposant (pour tous les Etats designes sauf US) : L.C.B. 
[FR/FR]; F-71260 La Salle (FR). 

(72) Inventeur; et 

(75) Inventeur/Deposant (pour US seulement) : ROCQUET, 
Philippe [FR/FR]; 37 rue de l'Hentan, F-71000 Macon 
(FR). 

(74) Mandataire : CABINET GERMAIN & MAUREAU; 

B.R 6153, F-69466 Lyon C<Sdex 06 (FR). 



(81) Etats designes (national) : AE, AG, AL, AM, AT, AU, AZ, 
BA, BB, BG, BR, BY, BZ, CA, CH, CN, CO, CR, CU, CZ, 
DE, DK, DM, DZ, EC, EE, EG, ES, FT, GB, GD, GE, GH, 
GM, HR, HU, ID, IL, IN, IS, JP, KE, KG, KP, KR, KZ, LC, 
LK, LR, LS, LT, LU, LV, MA, MD, MG, MK, MN, MW, 
MX, MZ, NI, NO, NZ, OM, PG, PH, PL, PT, RO, RU, SC, 
SD, SE, SG, SK, SL, SY, TJ, TM, TN, TR, TT, TZ, UA, 
UG, US, UZ, VC, VN, YU, ZA, ZM, ZW. 

(84) Etats designes (regional) : brevet ARIPO (GH, GM, KE, 
LS, MW, MZ, SD, SL, SZ, TZ, UG, ZM, ZW), brevet 
eurasien (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, TM), brevet 
europeen (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DK, EE, ES, FI, 
FR, GB, GR, HU, IE, IT, LU, MC, NL, PT, RO, SE, SI, SK, 
TR), brevet OAPI (BF, B J, CF, CG, CI, CM, GA, GN, GQ, 
GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG). 

Publiee : 

— avec rapport de recherche internationale 

— avant V expiration du delai prevu pour la modification des 
revendications, sera republiee si des modifications sont re- 
cues 

En ce qui conceme les codes a deux lettres et autres abrevia- 
tions, se referer aux "Notes explicatives relatives aux codes et 
abreviations" figurant au debut de chaque numero ordinaire de 
la Gazette du PCT. 



(54) Title: SMOKE COMPOSITION 
(54) Titre : COMPOSITION FUMIGENE 



< 



(57) Abstract: The invention relates to a smoke composition comprising between 0.05 and 5 % of one or more active ingredients, 
for an effective dose of active ingredient(s) of between 0.5 mg/m 3 and 40 mg/m 3 , and a smoke base. According to the invention, 
fC} the aforementioned smoke base comprises at least one oxidising agent, one reducing agent and one mineral filler. The mineral filler 
^5 represents at least 25 % of the weight of the base while the reducing agent represents at most 16 % of the weight thereof, and the 
^j. weight ratio of oxidising agent to reducing agent is at least 3/1. 

(57) Abrege : Linvention concerne une composition fumigene comprenant 0,05 a 5% d'une ou plusieurs matieres actives, pour une 
dose efficace de matiere(s) active(s) de 0.5 mg/m3 a 40 mg/m3, et une base fumigene, dans laquelle la base fumigene comprend au 
moms U n agent oxydant, un agent r^ducteur et une charge rninSrale, la charge min6rale reprSsentant au moins 25% en poids de ladite 
^ base, 1' agent r6ducteur au plus 16% en poids de ladite base, et le rapport en poids dudit agent oxydant audit agent reclucteur 6tant 
d*au moins 3/1. 
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COMPOSITION FUMIGENE 

L'invention concerne une composition fumig&ne comprenant une 
base fumigfcne et une ou des substances actives, g6n6ralement biocides 
5 et/ou phytopharmaceutiques. 

Par substance active biocide et/ou phytopharmaceutique, on entend 
dans la presente description, une substance chimiquement definie et non 
formulae, utilis6e afin de lutter contre la presence d'organismes ou de 
micro-organismes considers comme nuisibles. 

1 0 Dans la suite de ce brevet, on appellera matfere active d'un 

fumigdne, la substance active ou Tensemble des substances actives 
utilises dans ce fumigene. De m§me, par concentration en mature active, 
il s'agira de la somme de chacune des concentrations des substances 
actives, presentes dans le fumigene, hors formulation. 

15 La fumigation est une technique qui, par la combinaison d'une 

elevation importante et brutale de la temperature, et d'une generation 
cons6quente de gaz, permet de disperser tr6s efficacement et de manure 
homog^ne, dans I'air, une ou des matures actives, sous forme d'aerosol 
solide et/ou liquide, trbs fin, generalement au moins microscopique ou alors 

20 de gaz. 

[/experience montre que I'aerosol et/ou le gaz peuvent s'introduire 
dans le moindre recoin, ce qui, combine avec sa grande finesse, permet un 
traitement particuli&rement efficace. 

Une composition ou preparation fumigene est constitute par une 

25 base autoreactive, chauffant rapidement et fortement, sa temperature 
pouvant atteindre plusieurs centaines de degres entre quelques secondes 
et quelques minutes, tout en liberant une quantity importante de gaz, et 
par une ou des substances actives, sous forme de poudre, de liquide ou de 
pate, eventuellement impr6gn6e sur un support, qui sous Taction 

30 conjugu6e de Televation brutale de temperature et de remission de gaz, 
vont etre dispersees finement, sous forme d'aerosol liquide et/ou solide. 

Les domaines d'application des fumigfcnes sont en g6n6ral ceux de la 
desinfection et de la desinsectisation dans les industries agroalimentaires, 
reievage, le stockage et le transport de semences ou de recoltes, les 

35 serres ou abris, les hdpitaux, les collectives, les locaux domestiques, 
etc.... Bien entendu, la portee de la presente invention n'est pas limitee h 
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ces applications, mdme si sa description ci-apr£s est faite en reference a 
une utilisation biocide et ou phyto/pharmaceutique. 

On peut par exemple, envisager ia diffusion d'une matiere active h 
action pharmaceutique, par inhalation, en medecine humaine ou 
5 v6t6rinaire. 

Avant de continuer, ii faut definir quelques notions Itees a 1'utilisation 
du fumigdne, en se fixant plus particuli&rement sur les fumigfenes 
disinfectants ou insecticides. 

Un traitement fumig&ne ou fumigation consiste & diclancher la 
10 combustion d'une preparation fumig&ne contenant une matiere active, dont 
la quantite est en rapport avec le volume de la salle a traiter, celle-ci etant 
pr6alablement calfeutree. 

Un temps de contact suffisant, geniralement de plusieurs heures, 
est maintenu entre les emissions du fumig6ne et la piece fermie. 
15 On designera par temps de fumigation le temps durant lequel le 

fumigine fume effectivement, et par temps de contact, la p6riode totale 
durant laquelle la salle £ traiter est effectivement en contact avec les 
emissions. 

Le terme fumigation definit I'ensemble du traitement. 

20 De manfere g6n6rale, I'efficacite d'un fumigene disinfectant / 

insecticide est d6termin6e, a I'issue de ce temps de contact prealablement 
determine, soit par la proportion d'organismes cibles ayant ete detruits sur 
une surface, par rapport a un temoin non traite, soit par I'abaissement 
quantitatif du taux de nuisances engendries par ces organismes chez 

25 I'utilisateur du fumigine. 

On parlera de fumig&ne efficace ou de bonne efficacite d'un 
fumigine soit si celui-ci atteint une proportion d'organismes cibles ditruits, 
compatible avec des exigences quantitatives prialablement fixies par des 
normes, des lois, des procedures administratives, des regies internes a une 

30 societe ou a une administration, ou par la simple experience sur le terrain, 
ou si le niveau de nuisances causees par les organismes cibles apres la 
fumigation, est consider comme etant acceptable par I'utilisateur. 

La dose efficace d'une matiere active est la quantity de matiere 
active thioriquement dispersie dans I'atmosphere du local a traiter, 

35 necessaire pour un traitement efficace. Cette dose s'exprime g£n£ralement 
en mg/m 3 . Elle correspond en fait h la quantity de matiere active 
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initialement presente dans le fumigene, divisee par le volume £ traiter. A 
I'heure actuelle, les doses efficaces de matiere active pour un fumigene 
disinfectant sont de I'ordre de 30 h 160 mg/m 3 , et pour un fumigene 
insecticide de I'ordre de 6 a 50 mg/m 3 . 
5 La dose efficace d'une composition fumigene est exprimie par le 

nombre de grammes de composition fumigene par mfetre cube (g/m 3 ), 
assurant un traitement efficace au sens prec6demment d6fini. A titre 
d'illustration, les valeurs des doses efficaces pour les compositions 
fumig6nes insecticides sont de I'ordre de 0,2 a 2 g/m 3 , et pour les 
10 compositions fumigfcnes d6sinfectantes, de I'ordre de 0,3 a 1,5 g/m 3 . 

Mais bien Svidemment, la dose efficace d'un fumigene depend de la 
concentration et de I'efficacitS de la matiere active, du temps de contact, 
et de I'application. 

On entend par r€sidus au sol, I'ensemble des produits se retrouvant 
15 au sol apr&s la fumigation, c'est-S-dire produits de degradation du 
fumigene, mais aussi matiere active et constituants du fumigene. 

On entend par Emissions, I'ensemble des composes emis dans I'air 
par la base fumigene, c'est-S-dire I'ensemble des aerosols et des gaz. 

Contrairement aux produits d6nommes « fumigants » digageant des 
20 gaz fortement toxiques et reserves a des gquipes specialises, voir 
soumises a autorisation, les fumigfcnes peuvent §tre manipules par des non 
techniciens et en particulier le grand public, m§me si geniralement le 
traitement proprement dit se fait en dehors de toute presence humaine. 

En consequence, il faudrait disposer de compositions fumig&nes qui 
25 outre une bonne efficacit6, possfedent les propri6t6s suivantes. 

- mise en ceuvre facile, en particulier pour I'allumage, qui doit se 
faire ais6ment, mais sans flamme, ni explosion 

- peu d'odeur, r^manente ou non 

- peu de r6sidus au sol 

30 - r6sidus et Emissions peu toxiques vis-&-vis de I'environnement et 

de I'homme, et bien identifiables 

- absence de projection de produits chauds hors du contenant 

- fabrication, transport, stockage et manipulation en toute s6curit6, 
tant au niveau des dangers d'inflammation voire d'explosion, que de la 

35 toxicity du produit fumigene en lui-m£me. 
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Actuellement, un compromis est generalement atteint avec des 
bases fumigenes comprenant un syst&me oxydo-r6ducteur qui engendre 
Taction de chauffage brutal et le degagement gazeux, I'agent oxydant 
etant generalement a base de nitrates, chlorates ou perchlorates, et I'agent 
5 reducteur, h base de composes azot6s ou carbones, et des excipients 
intervenant sur la quality de I'allumage, sur la combustion afin qu'elle soit 
regulfere et sans flammes, ou facilitant la manipulation. 

Mais ces compositions prSsentent divers inconv6nients. Elles sont 
encore trop fortement odorantes durant et apr&s la fumigation, elles 

10 g£nerent des quantity importantes de residus au sol, & majority organiques. 
Les r6sidus sont parfois toxiques, salissants et d'une composition 
g6n§ralement mal definie. En outre, ils ont souvent pour effet de diminuer 
Tefficacite de la matfere active. La quantity de residus sees au sol de ces 
compositions fumigdnes se situent generalement entre 5 et 15 % de la 

15 masse initiate de celle-ci. 

De telles compositions sont par exemple decrites dans les 
documents suivants. 

Le document JP-03-O86804 decrit une composition fumigfcne 
insecticide ou fongicide, dont la base fumigfcne comprend du chlorate de 

20 potassium, un agent r6ducteur tel que le glucose ou I'amidon, un derive de 
la thiour6e (1-30%) et eventuellement une charge minerale choisie parmi 
I'argile et le talc, de la meiamine a titre d'agent regulateur de la 
combustion et de la carboxymethylcellulose. 

Le document FR-A-2 096 873 divulgue une composition fumigdne, 

25 comprenant du nitrate d'ammonium en une proportion de I'ordre de 42% 
en poids du poids total de la composition, du dicyandiamide en une 
proportion de I'ordre de 28% a titre d'agent reducteur, 0,5% a 20% d'une 
charge minerale ayant la fonction d'ecran thermique et de 5% k 10% 
d'une matfere active fongicide ou bactericide. 

30 Selon le document FR-A-2 637 459, on connatt une composition 

fumigene insecticide, bactericide ou fongicide, dont la base fumigfene 
comprend du nitrate d'ammonium (au moins 42% en poids du poids final 
de la base), du dicyandiamide (au moins 28% en poids) & titre d'agent 
r6ducteur, de la silice (environ 10%) et un compose chlore sous forme 

35 liquide ou solide. 
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L'importante quantity des residus generee par ces compositions de 
I'art anterieur, en constitue un inconvenient majeur. 

Ces residus sont essentiellement le resultat de la degradation lors de 
la fumigation de I'agent reducteur et de la matiere active, qui, dans ces 
5 compositions, representent souvent, en poids, autour du tiers, voire plus, 
de la composition finale. Cette degradation, outre la production de residus 
qui peuvent amener une certaine toxicite pour I'homme ou 
I'environnement, oblige a augmenter la quantite de matiere active 
initialement presente, afin d'atteindre le niveau d'efficacite requis. 

10 Pour resoudre ce probleme, la demanderesse a recherche une base 

fumigene qui tout en poss<§dant les proprietes precitees, a savoir, 
efficacite, manipulation facile, et risques limites de projection, 
d'inflammation et d'explosion, permettrait de diminuer la proportion de 
I'agent reducteur et de la matiere active en augmentant I'efficacite de 

1 5 celle-ci. 

La demanderesse a ainsi decouvert une base fumigene tres 
performante dont les proprietes seront illustrees plus loin dans la 
description, dans laquelle la proportion de I'agent reducteur est fortement 
reduite par rapport a celle des compositions ci-dessus, et qui permet 

20 d'obtenir une composition efficace avec une quantite de matiere active tres 
infe>ieure a cedes des compositions connues. 

L'un des interSts de invention est done d'abaisser la quantity initiale 
de matiere active utilisee pour traiter un m 3 d'air. Ceci signifie que pour 
une meme dose efficace de fumigene, la proportion de matiere active dans 

25 le fumigene, est assez fortement diminuee. 

Bien entendu, il ne s'agit pas d'augmenter la dose efficace de 
fumigene, par exemple de 1 g/m 3 a 2 g/m 3 , pour abaisser dans la meme 
proportion la concentration de matiere active dans ledit fumigene, par 
exemple de 10% a 5 %. 

30 De maniere inattendue, une reaction de fumigation correcte avec une 

faible proportion d'agent rdducteur, est obtenue en ajoutant en forte 
proportion une charge minerale, qui normalement, est chimiquement peu 
reactive. 

De maniere tout aussi inattendue, la demanderesse a en outre 
35 decouvert que ('utilisation de cette base permettait d'abaisser 
significativement la proportion de matiere active dans I'air et done dans la 
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composition, sans que I'efficacite de la composition obtenue ne soit 
affectee. 

La demanderesse utilisant pour des raisons pratiques des doses 
efficaces de fumigfene bactericide, fongicide et insecticide de 0,1 g/m 3 k 3 
5 g/m 3 , les concentrations de matfere active dans le fumigene qui fait I'objet 
de la prSsente invention sont de I'ordre de 0,05% d 5%, afin d'obtenir une 
dose theorique de matfere active dans I'air de I'ordre de 0,5 mg/m 3 a 40 
mg/m 3 . 

Comme dit precedemment, les valeurs des doses efficaces pour une 
10 matfere active insecticide dans les fumigenes actuels sont de I'ordre de 6 & 
50 mg/m 3 , et pour un fumigene disinfectant de I'ordre de 30 & 160 
mg/m 3 . 

Pour des fumig&nes utilises a des doses differentes, il faudrait bien 
evidemment corriger en proportion la concentration de matifere active dans 
15 le fumigdne. 

De meme, les doses pr6c6dentes ne s'appliquent que pour des 
applications fongicides, bactericides et insecticides. 

Pour d'autres applications, il est bien Evident que celles-ci peuvent 
etre differentes. 

20 Ainsi, un premier objet de I'invention est une composition fumigene 

comprenant 0,05 3 5% d'une ou plusieurs matieres actives, pour une dose 
efficace de mattere(s) active(s) de 0,5 mg/m 3 a 40 mg/m 3 , et une base 
fumigene, ladite base fumigene comprend au moins un agent oxydant, un 
agent n§ducteur et une charge minerale, la charge minerale representant au 

25 moins 25%, avantageusement entre 25 et 65%, en poids de ladite base, 
I'agent reducteur au plus 16%, avantageusement entre 2 et 13%, en poids 
de ladite base, et le rapport en poids dudit agent oxydant audit agent 
r6ducteur etant d'au moins 3/1 . 

Par rapport aux compositions connues, les proportions d'agent 

30 reducteur et de matiere active sont fortement r6duites, et le rapport de 
I'agent oxydant £ I'agent reducteur est eieve, ce qui conduit & des 
compositions dont la fumigation engendre beaucoup moins de residus. 

Selon Tinvention, la charge min6rale est au moins partiellement 
fonctionnelle et comprend au moins un agent aerateur, un agent catalyseur 

35 et/ou un agent regulateur. 
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Dans la suite, on parlera de compost pour un produit unique, et 
d'agent pour un compost ou un melange de composes remplissant au 
moins une fonction particuliere dans la fumigation. 

Avant d'exposer plus en detail les caracttristiques et avantages de 
5 I'invention, certains termes employes dans la description et les 
revendications sont definis. 

Un agent atrateur est un compost ou melange de composes 
facilitant I'tvacuation des gaz au cours de la fumigation. 

II empeche done, lors de la pousste des gaz qui se produit durant la 
10 combustion, la formation d'une surpression qui peut amener rejection hors 
du contenant, de matieres chaudes. 

De ce fait, il a aussi pour effet de faciliter la sortie de la mati&re 
active. 

Un agent atrateur, selon I'invention, est sous forme de poudre, de 
15 faible granulomttrie, de faible densitt apparente par rapport a la densitt 
rtelle et dont la forme des particules favorise le passage des gaz. 

A titre de contre-exemple, I'argile, en raison de la structure lamellaire 
de ses particules, n'est pas un bon agent aerateur. 

Un agent rtgulateur de la combustion, est un compost ou melange 
20 de composts ayant pour but de faire en sorte que la fumigation soit la plus 
rtgulitre possible, et d'tviter que celle-ci ne devienne trop violente ou trop 
faible. Cette regulation peut se faire en dtgageant des vapeurs qui 
tvacuent une partie de I'tnergie de I'oxydo-rtduction. 

En paraltele ces vapeurs peuvent aussi avoir pour objectif de faciliter 
25 la sortie de la matitre active, par entrainement et de prottger cette mtme 
matfere active de composes rtactifs susceptibles de les degrader, tels des 
gaz oxydants (oxydes d'azote et N 2 0). 

Un agent catalyseur de la combustion est un compost ou melange 
de composes facilitant le dtclenchement et I'entretien de la reaction. 
30 L'agent catalyseur permet que la fumigation soit amorcte avec un systtme 
d'allumage raisonnablement puissant, en particulier en terme de risques au 
cours de la manipulation, et que la reaction s'auto-entretienne. 

Une composition fumigdne selon I'invention tmet ou libtre un 
aerosol ou un gaz, gtntralement destint a la destruction ou au contrdle de 
35 microorganismes, d'insectes, ou d'autres envahisseurs indtsirables. Elle est 
constitute d'un ensemble de composts comprenant au moins la base 
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fumigene et la matters active, celle-ci etant avantageusement choisie parmi 
les agents bactericides, fongicides, virucides, levuricides, insecticides, 
acaricides, et devant poss£der en plus une bonne resistance a la chaleur, a 
I'oxydation et se vaporiser facilement. 
5 La matiere active est introduite sous forme, solide, liquide ou 

pateuse, dans la composition fumigene. 

A titre d'illustration, on peut consideYer le protocole d'essai 
insecticide C.E.B. n°135 bis et la norme de disinfection par voie aeiienne 
NFT 72-281. 

10 Avec une base de I'invention, on constate de maniere inattendue, 

une efficacite suivant le protocole d'essai insecticide C.E.B. n°135 bis, 
pour une matiere active, a la dose de 1,5 mg/m 3 , alors qu'avec une base 
classique et cette meme matiere active, la dose efficace est de 9 mg/m 3 . 

En utilisant une autre base de I'invention, on constate de maniere 

15 aussi inattendue, qu'une composition fumigene desinfectante peut-etre 
efficace au sens de la norme NFT-72-281 en fongicidie et en bactencidie, 
avec une matiere active a la dose de 2 mg/m 3 contre 100 mg/m 3 
precedemment, avec la m§me matiere active. 

Une base fumigene de I'invention permet done en comparaison avec 

20 les bases fumigenes connues et a efficacite comparable, de diminuer a la 
fois la proportion de I'agent reducteur et celle de la matiere active, qui sont 
les deux sources principales de rSsidus, apres fumigation. 

D'autres caracteristiques prefe>entielles de I'invention, consideYees 
seules ou en combinaison, et permettant d'obtenir les avantages precites, 

25 sont ci-apres exposes. 

Ainsi, ladite base peut comprendre, par rapport au poids final de la 
base, de 2% a 14%, de preference 8 a 12% en poids dudit agent aerateur 
et de 0,5 a 10%, de preference 3 a 5% en poids dudit agent catalyseur, et 
de 12 a 60% en poids, de preference de 23 a 42% dudit agent regulateur. 

30 Certains composes peuvent remplir plusieurs fonctions, ainsi ils 

peuvent etre a la fois catalyseurs et regulateurs ou airateurs et 
regulateurs. Dans ce cas, la proportion dans la base d'un tel compose peut 
atteindre la proportion en catalyseur ou aerateur, plus si necessaire, la 
proportion en regulateur. 
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L'argile et le chlorure de magnesium hexahydrate, les phosphates et 
polyphosphates sont des composes catalyseurs et regulateurs 
pr6ferentiels. 

Les hydroxydes, carbonates et bicarbonates mineraux sont des 
5 composes aerateurs et regulateurs. 

Parmi ceux-ci, les hydroxydes d'aluminium, de magnesium et de fer, 
le carbonate de calcium, de magnesium, de sodium et de potassium 
cristallisant avec de I'eau ou non, sont des composes aerateurs et 
regulateurs preferentiels. 
10 Les composes aerateurs simples sont avantageusement choisis 

parmi la silice, comme la silice precipitee ou la silice vaporisee, le 
kieselguhr, le talc, les silicates, les oxydes de fer, d'aluminium, de 
magnesium et de calcium, les sulfates d'aluminium, magnesium, calcium, 
potassium, sodium et baryum, et les melanges de ces composes. 
15 Les composes catalyseurs simples sont avantageusement choisis 

parmi les sels mineraux halog6nes, y compris k base d'ammonium, et/ou 
des sels mineraux ou organiques de cuivre et/ou de I'oxyde de titane Ti0 2 
et leurs melanges. 

Parmi ceux-ci, les composes catalyseur pr6f6rentiels sont choisis 
20 parmi les chlorure et iodure de sodium, de potassium, de calcium, de 
magnesium, d'ammonium et de cuivre, I'oxyde cuivrique CuO, I'oxyde de 
titane Ti0 2 . 

Les composes regulateurs simples sont avantageusement choisis 
parmi les carbonates, bicarbonates et carbamates d'ammonium, les sels 
25 min<§raux cristallisants avec des molecules d'eau, autres que les precedents 
d6finis pour les composes aerateurs et regulateurs. 

L'agent reducteur comprend un ou des composes organiques auquel 
peut §tre ajoute un ou des composes mineraux. 

Le compost organique est avantageusement choisi parmi les derives 
30 du carbone, notamment les composes fortement carbon6s de formule 
simple, comme le charbon, le noir de carbone, le graphite ou la paraffine, 
les glucides, tels que I'amidon et les celluloses et derives, les polyols 
comme le penta6rythritol, le sorbitol, les glycols tels que le glycerol, le 
propylene glycol, et les acides organiques et les sels desdits acides, lesdits 
35 acides ou sels comportant au plus 9 atomes de carbone, de preference au 
plus 7 atomes de carbone. 
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Par glucide on entend les mono et polyhydroxyald£hydes, les mono 
et polyhydroxycetones, en particulier les mono et polysaccharides, leurs 
d6riv6s comme les mono et polyhydroxyacides et les mono et 
polyhydroxyamines. 

5 A ,titre d'exemple, des glucides avantageux sont les differents 

sucres, I'amidon et ses derives, la cellulose et ses d§riv<§s. 

L'amidon constitue un agent un agent reducteur avantageux selon 
I'invention. 

Un autre agent reducteur avantageux suivant I'invention est choisi 
10 parmi les hydroxyacides organiques, salifi6s ou non, comme I'acide 
tartrique. 

L'agent reducteur peut aussi comprendre au moins un autre 
compose organique, notamment choisi parmi l'ur£e, la dicyandiamide, la 
mSlamine, la cyanamide et leurs sels, I'azodicarbonamide, la guanidine et 

1 5 ses sels, la biguanide et ses sels, les carbazate de m&thyle et d'Sthyle. 

La proportion de ces composes azotes ne peut alors depasser 12 % 
en poids par rapport h la base. 

L'agent reducteur peut en outre comprend au moins un compost 
mineral reducteur. Les composes min6raux sont avantageusement choisis 

20 parmi le soufre et les oxydes de soufre, anhydres ou non ; 
pref6rentiellement le thiosulfate de sodium Na 2 S 2 0 3 , anhydre ou non. Celui- 
ci est avantageusement present en une proportion variant de 1 k 6% en 
poids par rapport au poids de la base. 

L'agent oxydant de ladite base est avantageusement choisi parmi les 

25 nitrates, les nitrites, les chlorates et perchlorates, les iodates et periodates, 
les peroxydes, seuls ou en melange. Sa proportion pref6rentielle dans ladite 
base varie de 30 a 70% en poids, et de preference de 40 a 60%. Ainsi, 
dans une variante pn§f6r6e, l'agent oxydant contient du nitrate 
d'ammonium, present en une proportion variant de 40 a 60 % en poids par 

30 rapport au poids de la base. 

L'agent oxydant peut comprendre de 30 £ 70% en poids de ladite 
base, de preference 40 h 60%, au moins deux nitrates differents. Par 
exemple, il comprend de 4 h 16% en poids de ladite base, de nitrate de 
potassium, nitrate de sodium et/ou nitrate de calcium. 

35 II peut en outre comprendre de 1 k 9% en poids de ladite base, de 

nitrate de cuivre, nitrate d'aluminium ou nitrate de magnesium. II peut 
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aussi comprendre au moins un peroxyde choisi parmi les sels mineraux 
peroxy hydrates. 

Une composition pr6f6r6e selon I'invention comprend une base 
incorporant : 

- de 3 a 1 5 % en poids d'amidon, et/ou 

- de 6 a 1 2% en poids de silice, et/ou 

- de 2 £ 7 % en poids d'un chlorate ou d'un perchlorate ou d'un 
iodate ou d'un periodate, et/ou 

- de 2 a 7 % en poids d'un nitrite. 

Mieux encore, ladite base comprend de 35 h 45% en poids de 
nitrate d'ammonium, de 5 & 12% en poids de nitrate de sodium ou de 
potassium, de 6 a 12% en poids d'amidon, de 4 a 9% en poids d'un acide 
hydroxycarboxylique ou de son sel comportant au plus 6 atomes de 
carbone, de 7 a 10% en poids de silice et le complement en argile. 

Une telle base peut en outre comprendre un ou des sels halogenes, 
dans une proportion variant de 1 & 7% en poids de la base. 

Un autre objet de ['invention est une composition fumigene 
comprenant au moins une base fumigene telle que dSfinie ci-dessus et une 
matfere active. 

On mesure I'efficacite dSsinfectante d'une composition fumigene 
selon une technique dScrite ci-apr&s qui fait I'objet de la norme AFNOR, 
NFT 72-281. 

Cette technique consiste 3 disposer, dans une salle ou se produira la 
fumigation, des porte-germes de tests, c'est-£-dire des plaques d'un 
matSriau bien d<§fini, recouvertes de solution s6ch6e, ou inoculum, 
contenant un nombre connu de microorganismes identiques et de m§me 
souche. 

Des portes germes t6moins identiques, mais non soumis aux 
emissions, sont eux aussi places dans la salle. 

Aprfcs un temps de contact prealablement d§termin6, avec les 
Emissions du fumigdne, on determine par des procedSs microbiologiques 
classiques, le nombre de microorganismes qui ont survScu dans les portes 
germes d'essai et t6moin. 

L'efficacite est alors donn6e par le rapport entre le nombre de 
microorganismes du porte-germe t6moin sur celui du porte-germe d'essai. 
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Si Ton mesure I'efficacitS bactericide d'une composition, un produit 
est dit bactericide suivant cette norme, si le nombre des bact6ries viables a 
et<§ divis<§ par un rapport de 10 5 a celui des bacteries viables pr6sentes 
dans rgchantillon t£moin. 
5 Si I'on mesure Tefficacite fongicide d'une composition, un produit 

est dit fongicide suivant cette norme si le nombre de moisissures viables a 
et6 divis6 par un rapport de 10 4 par rapport h celui des moisissures viables 
de I'Schantillon t6moin. 

10 Exemple 1 : composition fumigene desinfectante selon I'invention 



NH 4 N0 3 40% 

KNQ 3 4% 

Na 2 S 2 0 3 1 % 
4'-hydroxysalicyIanilide 0, 5 % 

15 Amidon 7% 

UnSe 2% 

Ti0 2 1 % 

Argile qsp 100% {soit 44,5%) 



20 A la dose de 1g/m 3 , pour une pSriode de contact de 15 heures, cette 

composition fumig&ne possede, suivant la norme NFT 72281, une 
efficacitS de 1,8 logs sur Aspergillus n/ger. 

Exemple 2 : composition fumigene classique 

25 NH 4 N0 3 48% 

Dicyandiamide 32% 
Silice pr6cipitee 10% 
4'-hydroxysalicylanilide 10% 

100% 

30 

Exemple 3 : comparaison entre la composition fumigene selon 
I'invention decrite a I'exemple 1 et la composition fumigene classique 
decrite a I'exemple 2 

La composition fumigene classique possede une efficacite 
35 d6stnfectante 6quivalente & celle de la composition de I'exemple 1 mais 
avec une dose de mature active par m 3 nettement sup6rieure. En outre, 
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I'odeur est beaucoup plus forte, et la quantitS de r^sidus au sol nettement 
supdrieure. 

A titre d'exemple, le n§sidu au sol de la formulation de I'exemple 1 
est compris entre 0,5% et 2% de la masse initiale de la composition, alors 
5 que celui de la formulation de I'exemple 2 est compris entre 10 et 1 5%. 

Que Ton mesure I'efficacit6 bactericide ou l'efficacit§ fongicide de la 
composition, la composition de I'exemple 2 possSde une efficacit6 de 
1g/m 3 de poudre initiale, pour un temps de contact de 15 heures. 

Exemple 4 

Efficacite insecticide d'un fumigene a la bifenthrine 
Formule 
Premix 

AI(OH) 3 10,0% 
bifenthrine 1,5% 

La bifenthrine est pr6alablement fondue, pour §tre absorb6e sur 
I'hydroxyde d'aluminium. Ce pn§-m6lange est alors rajoutS a la base 
suivante de I'invention : 

NH 4 N0 3 50,0% 
Silice pr6cipit6e 10,0% 
Argile 19,5% 
Amidon 9 f 0% 

100,0% 

Ce fumigfene est test<§ a la dose de 0,1 g/m 3 , done & 1,5 mg/m 3 de 
bifenthrine, selon le protocole C.E.B. n°135 bis. 
Les especes test6es sont : 
Blattella germanica 
Plodia interpunctella 
30 Tribolium confusum 

Rhizopertha dominica 
Musca domestica 
Ctenocephalides fe/is. 



10 



15 



20 



Ftesultat : au bout de 4 heures d'exposition, aucun des insectes n'a 
survScu. 
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Une dose d'emploi classique pour un fumig&ne est de 9 mg/m 3 de 
bifenthrine, c'est-&-dire nettement plus que la dose mise en ceuvre de 
1,5 mg/m 3 dans les fumigfenes de la pr^sente invention. 

En outre, le r6sidu sec au sol peut-etre estim6 & environ 1 % de la 
5 masse initiate du fumigSne, et est essentiellement constitu6, outre la 
bifenthrine, par du nitrate d'ammonium tr6s peu toxique. 

Pour cette composition fumig§ne, si on considdre un local de 
1000 m 3 , de 4 metres de hauteur, le rSsidu sec au sol sera de I'ordre de 
4 mg/m 2 , si on ne tient pas compte de la surface des murs et plafonds. 
10 II s'agira done d'une quantity extrSmement faible. 
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REVENDICATIONS 

1. Composition fumigene comprenant 0,05 a 5% d'une ou plusieurs 
matieres actives, pour une dose efficace de matiere(s) active(s) de 0.5 

5 mg/m 3 h 40 mg/m 3 , et une base fumigfcne, caracterisee en ce que la base 
fumigene comprend au moins un agent oxydant, un agent r6ducteur et une 
charge minerale, la charge minerale representant au moins 25% en poids 
de ladite base, I'agent reducteur au plus 16% en poids de ladite base, et le 
rapport en poids dudit agent oxydant audit agent reducteur etant d'au 
10 moins 3/1. 

2. Composition fumigene selon la revendication 1, caracterisee en ce 
que ladite base comprend de 2% h 13% en poids d'agent reducteur, et de 
25% h 65% en poids de charge min6rale. 

3. Composition fumigene selon la revendication 1 ou 2, caracterisee 
15 en ce que la charge minerale comprend au moins un agent aerateur, un 

agent catalyseur, et un agent rSgulateur. 

4. Composition fumigene selon la revendication 3, caracterisee en ce 
que ladite base comprend, par rapport au poids final de la base, de 2 a 
14%, de preference 8^12% en poids dudit agent aerateur, de 0,5 a 10%, 

20 de preference 3 £ 5% en poids dudit agent catalyseur, et de 12 £ 60% en 
poids, de preference de 23 a 42% dudit agent regulateur. 

5. Composition fumigene selon la revendication 3 ou 4, caracterisee 
en ce que les composes de I'agent aerateur sont choisis parmi la silice, le 
kieselguhr, les silicates, les oxydes de fer, d'aluminium, de magnesium et 

25 de calcium, le talc, les sulfates d'aluminium, magnesium, de calcium, de 
potassium, de sodium et de baryum et les melanges de ces composes. 

6. Composition fumigfene selon la revendication 5, caracterisee en ce 
que la silice est de la silice precipit6e ou vaporisee. 

7. Composition fumigene selon I'une quelconque des revendications 
30 3 & 6, caracterisee en ce qu'au moins un compose catalyseur de I'agent 

catalyseur est choisi parmi les sels mineraux halogenes, y compris £ base 
d'ammonium, les sels min6raux ou organiques de cuivre, et I'oxyde de 
titane Ti0 2 . 

8. Composition fumigene selon la revendication 7, caracterisee en ce 
35 qu'au moins un compose catalyseur de I'agent catalyseur est choisi parmi 
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les chlorure et iodure de sodium, de potassium, de calcium, de magnesium, 
d'ammonium et de cuivre, I'oxyde cuivrique CuO, et Toxyde de titane Ti0 2 . 

9. Composition fumig&ne selon la revendication 3 ou 4, caract6ris6e 
en ce qu'au moins un compose de Tagent catalyseur est aussi un compose 

5 de Tagent regulateur. 

10. Composition fumigene selon la revendication 9, caract6ris§e en 
ce que ledit compost au moins de I'agent catalyseur et de Tagent 
r6gulateur est choisi parmi Targile, le chlorure de magnesium hexahydrate, 
les phosphates et les polyphosphates hydrates ou non. 

10 11. Composition fumigene selon la revendication 10, caract§ris6e en 

ce que le compose au moins de Tagent catalyseur et de Tagent regulateur 
est Targile, sous toutes ses formes, y compris le kaolin. 

1 2. Composition fumigene selon la revendication 3 ou 4, 
caracteris6e en ce qu'au moins un compose de Tagent aerateur est aussi 

15 un compose de Tagent regulateur. 

13. Composition fumigene selon la revendication 12, caract§ris6e en 
ce que ledit compose au moins de Tagent aerateur et de Tagent regulateur 
est choisi parmi les hydroxydes, les carbonates et les bicarbonates 
mineraux. 

20 14. Composition fumigene selon la revendication 13, caract£ris6 en 

ce que ledit compose au moins de Tagent aerateur et de Tagent regulateur 
est choisi parmi Thydroxyde de magnesium, Thydroxyde d'aluminium, et 
les carbonates de sodium, de potassium, de calcium et de magnesium, 
cristallisant avec de Teau ou non. 

25 15. Composition fumigdne selon Tune quelconque des 

revendications 3 a 14, caracterisge en ce que Tagent n§gulateur comprend 
en outre des composes choisis parmi les carbonates, les bicarbonates et 
les carbamates d'ammonium, et les sels mineraux cristallisant avec des 
molecules d'eau, autres que ceux d6finis a la revendication 14. 

30 16. Composition fumigfene selon Tune quelconque des 

revendications 3 a 15, caract£ris£e en ce que Tagent reducteur comprend 
au moins un compose organique. 

17. Composition fumigene selon la revendication 16, caract^risee en 
ce que ledit compose organique au moins est . choisi parmi les glucides et 

35 derives, les polyols, les acides organiques et les sels desdits acides, lesdits 
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acides ou sels comportant au plus 9 atomes de carbone, et les derives du 
carbone, comme le charbon, le noir de carbone ou le graphite. 

18. Composition fumigene selon la revendication 17, caracterisee en 
ce que ledit compose organique au moins est I'amidon, le sorbitol, le 

5 glycerol ou le pentaeYythritol. 

19. Composition fumigene selon la revendication 17, caracterisee en 
ce que ledit compose organique au moins est choisi parmi les acides 
organiques hydroxycarboxyliques et leurs sels, lesdits acides ou sels 
comportant jusqu'a 7 atomes de carbone. 

10 20. Composition fumigene selon la revendication 19, caracterise en 

ce que I'agent r6ducteur comprend au moins un autre compost organique 
reducteur qui est choisi parmi I'uree, la dicyandiamide, la melamine, la 
cyanamide et leurs sels, I'azodicarbonamide, la guanidine et ses sels, la 
biguanide et ses sels, les carbazates de methyle et d'ethyle, ledit compose 

15 organique reducteur etant present en une proportion maximale de 12% en 
poids par rapport au poids de la base. 

21 . Composition fumigene selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 20, caracterisee en ce que I'agent reducteur comprend 
au moins un compose mineral reducteur. 

20 22. Composition fumigene selon la revendication 21, caracterisee en 

ce que le compose mineral reducteur est choisi parmi le soufre et les 
oxydes de soufre, anhydres ou non. 

23. Composition fumigene selon la revendication 22, caracterisee en 
ce que le compose mineral reducteur est le thiosulfate de sodium Na 2 S 2 0 3 , 

25 anhydreou non. 

24. Composition fumigene selon la revendication 23, caracterisee en 
ce que le thiosulfate de sodium est present en une proportion variant de 1 
a 6 % en poids par rapport au poids de la base. 

25. Composition fumigene selon I'une quelconque des 
30 revendications 1 a 24, caracterisee en ce que I'agent oxydant est choisi 

parmi les nitrates, les nitrites, les chlorates et perchlorates, les iodates et 
periodates, les peroxydes, seuls ou en melange. 

26. Composition fumigene selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 25, caracterisee en ce que I'agent oxydant est present 

35 dans ladite base en une proportion variant de 30 a 70% en poids, et de 
preference de 40 a 60%. 
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27. Composition fumigfcne selon la revendication 25 ou 26, 
caract6ris6e en ce que I'agent oxydant contient du nitrate d'ammonium, 
present en une proportion variant de 40 a 60 % en poids par rapport au 
poids de la base. 

5 28. Composition fumigene selon I'une quelconque des 

revendications 25 a 27, caracteris6e en ce que I'agent oxydant comprend 
de 30 h 70% en poids de ladite base, de pn§f<§rence 40 a 60%, au moins 
de deux nitrates differents. 

29. Composition fumig&ne selon la revendication 28, caract^risee en 
10 ce que I'agent oxydant comprend de 4 a 16% en poids de ladite base, de 

nitrate de potassium, nitrate de sodium et/ou nitrate de calcium. 

30. Composition fumigene selon la revendication 28 ou 29, 
caract<§ris6e en ce que I'agent oxydant comprend en outre de 1 a 9% en 
poids de ladite base, de nitrate de cuivre, nitrate d'aluminium ou nitrate de 

1 5 magnesium. 

31. Composition fumig&ne selon I'une quelconque des 
revendications 25 a 30, caract6ris6e en ce que I'agent oxydant comprend 
au moins un peroxyde choisi parmi les sels min^raux peroxyhydratSs. 

32. Composition fumig&ne selon Tune quelconque des 
20 revendications 1 a 31, caracteris<§e en ce que ladite base comprend de 3 a 

15 % en poids d'amidon. 

33. Composition fumigdne selon I'une quelconque des 
revendications 1 & 32, caract6ris6e en ce qu'elle comprend de 6 a 12% en 
poids de silice. 

25 34 « Composition fumig&ne selon I'une quelconque des 

revendications 1 k 33, caractSrisee en ce que ladite base comprend de 2 a 
7 % en poids d'un chlorate ou d'un perchlorate ou d'un iodate ou d'un 
periodate. 

35. Composition fumigene selon I'une quelconque des 
30 revendications 1 a 34, caract<§ris6e en ce que ladite base comprend de 2 k 

7 % en poids d'un nitrite. 

36. Composition fumigene selon I'une quelconque des 
revendications 1 £ 35, caract<§rise§e en ce que ladite base comprend de 35 

.£.45% en poids de nitrate d'ammonium, de 5 £ 12% en poids de nitrate de 
35 sodium ou de potassium, de 6 a 12% en poids d'amidon, de 4 a 9% en 
poids d'un acide hydroxycarboxylique ou de son sel comportant au plus 6 
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atomes de carbone, de 7 a 10% en poids de silice et le complement en 
argile. 

37. Composition fumigene selon Tune quelconque des 
revendications 18, 19, 20, 23, 32, 33 et 36, caracterisee en ce que ladite 

5 base comprend en outre un ou des sels halogenes, dans une proportion 
variant de 1 a 7% en poids de la base. 

38. Composition fumigene selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 37, caracterisee en ce que la ou les matieres actives 
sont choisies parmi les matieres bactericide, fongicide ou insecticide. 

0 39. Composition fumigene selon Tune quelconque des 

revendications 1 a 38, caracterisee en ce que, au moins une des matiere 
actives est absorbee a I'etat liquide ou pateux sur au moins un compose 
r^gulateur. 
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